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4. BADANIA METALOGRAFICZNE MIKROSKOPOWE

4.1. Wprowadzenie

W badaniach metalograficznych mikroskopowych, $wietlny mikroskop jest nadal
podstawowym narzedziem stosowanym w technice pomimo szybkiego rozwoju mikro-
skopii elektronowej. Poza stosowanymi wczesniej mikroskopami transmisyjnymi, ostatnio
korzysta si¢ czesto z mikroskop6w elektronowych skanningowych (pracuja na zasadzie
odbicia wiazki elektronéw od badanego obiektu).

Badania mikroskopowe polegaja na obserwacji powierzchni probki odpowiednio
przygotowanej (zgtadu metalograficznego) przy powigkszeniu od 50—2000 razy {mikro-
skop elektronowy powigksza 250000 x). Prébki — zgtady metalograficzne: mozna ob-
serwowac po wypolerowaniu jak tez po wypolerowaniu i wytrawieniu specjalnymi roz-
tworami. Na zgtadach nie trawionych moZna oceni¢ wszelkiego rodzaju wtracenia nie-
metaliczne (ilos¢, rozmieszczenie, wielko$é), obecnos$é pecherzy, rzadzizn, mikropeknigé
itp., natomiast na zgtadach trawionych ocenia sie rodzaj, ilo$é, wielko$¢ sktadnikéw
strukturalnych, wielko$¢ ziarna, ich orientacje, grubo$é¢ powtok itp.

Przydatnosé metody mikroskopowej do badar metalograficznych uwarunkowana
jest mozliwoseig uzyskania okreslonego uzytecznego powiekszenia, ktére zalezy od zdol-
nosci rozdzielczej mikroskopu i gtebi ostrosci. Powstawanie obrazu w mikroskopie me-
talograficznym i jego budowa zostata przedstawiona na rys. 4.1. i rys. 4.2.
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Rys. 4.1. Powstawanie obrazu w mikroskopie swietlnym
przez odbicie od powierzchni trawionej
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4.2. Budowa mikroskopu metalograficznego
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Rys. 4.2. Schemat budowy mikroskopu metalograficznego optycznego

Mikroskop metalograficzny rézni sie od biologicznego tym, Zze prébki bada sie
w sSwietle odbitym. Sktadowymi czesciami mikroskopu s3: zrodio s$wiatta (2Z), system
kondensujacy promienie (K), pomocnicze soczewki (81 i S2), oswietlacz prostopadty
lub ukosny (S), obiektyw (01), okular (02), przestona P1 ograniczajgca pole widzenia
i P2 przestona aperturowa.

Rzeczywiste powiekszenie daje obiektyw, natomiast okular obraz powigkszony
przez obiektyw powtGrnie powieksza bez ujawniania dodatkowych szczegétéw. Po-
wigkszenie okresla sie jako stosunek wielkosci liniowej obrazu przedmiotu do wielkosci
tego przedmiotu.

Powiekszenie mikroskopu okreslone jest zaleznoscia:

F D
P = T T - Pob” Pok 4.1)
ob ok
gdzie:
P — powiekszenie,
F — odlegtosc¢ pomiedzy obrazem obiektywu a ogniskiem przedmiotowym okularu,
D - odlegto$c¢ dogodnego widzenia = 250 mm,

fop — 0gniskowa obiektywu,
fok — ogniskowa okularu,
Pob — powiekszenie obiektywu,

Pok — powiekszenie okularu
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Powiekszenie uzyteczne mikroskopu okresla sie stosunkiem zdolnosci rozdzielczej oka,
ktdre réwna sie¢ 200 um, do zdolnosci rozdzielczej mikroskopu, czyli

200
y = T (4.2.)
Pu — powiekszenie uzyteczne, N
d - zdolno$¢ rozdzielcza mikroskopu, przy czym d = -{p—\' dla tfkoénego oswietlenia,

A — dtugosé fali swiatta widzialnego, przyjmuje sie A = 0,55 u m ($wiatta z64te-
go),
A — apertura numeryczna obiektywu, przyjmuje sie za 1,0, stad:

0,55
d = — = 10275,
2,0
zatem
200
P = = 7560
u 0,275

Dla A réznej od 1,0 i uwzgledniajac zakres dtugosci fali swiatta widzialnego, powieksze-
nie uzyteczne mikroskopu posiada praktyczng warto$é:

Py = (500 - 1000) - A (4.3.)

Wtasciwy dobdér pary obiektyw — okular dokonuje sie tak, aby powiekszenie uzy-
teczne nie przekraczato 750-krotnej apertury obiektywu. Stad wynika, Zze obiektyw
majacy powiekszenie wtasne 50x i aperture A = 0,55 nie powinien by¢ uzywany do ob-
serwacji_‘ przy powiekszeniach wiekszych od 400x, w zwigzku z czym powiekszenie
okularu nie powinno przekracza¢ 8x.

4.3. Zdolnosé rozdzielcza mikroskopu

Powiekszenie mikroskopu uwarunkowane jest zdolnoscig rozdzielczg ,,d" obiektywu.
Za zdotnos$¢ rozdzielcza obiektywu uwaza sie najmniejsza odlegtos$é, ktéra mozna jesz-
cze rozr6zni¢ pomiedzy dwoma réwnolegtymi odcinkami na przedmiocie bez ich zlewa-
nia si¢ w jedng linie w obserwacji mikroskopowej
A

d = — dla ciemnego pola widzenia (4.4)
L 2A
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A
lub dy = — dla jasnego pola widzenia (45.)

A — aperture numeryczng obiektywu okresla wzér:

a
A = n sin — , dia przypadku d,;
2 2
2A = n sin a ,dla przypadku d1,
gdzie: '
n — wspétczynnik zatamania éwiatta,
a — kat rozwarcia soczewki.

Przy wiekszej aperturze cbiektywu
otrzymuje sie rozréznienie drob-
‘ niejszych szczegbtdw w strukturze.
Im wieksza apei'tura tym mniejsza '
gtebia ostrosci (1/A2). Racjonalny
dob6r A obiektywu dla uzyskania
odpowiedniej gtebi ostrosci wynika

z relacji:
03 '
A = — (4.6.) _
: < >

a — minimalna Zzadana wielko$é
szczegotéw w ftim.

\
/

Najwieksza teoretycznie, nu-
meryczna apertura A jest bliska
n = 1 dla obiektywéw tzw. ,su-
chych” czyli takich, ktdre pra- ' 0
cuja w ,powietrzu”. Aperture Rys. 4.3. Kat apertury numerycznej obiektywu
mozna zwigkszy¢ przez zastosowa-
nie olejku cedrowego pomiedzy obiektywem a obserwowanym obiektem (dla olejku
n = 1,515). Obiektywy te nazywane sg imersyjnymi.

W soczewkach jak i ich zespotach wystepujg btedy, ktore moina zmniejszy¢ przez
odpowiednig konstrukcje i dobdr szkiet w obiektywach.

W ’zaleznoséci od stopnia korekcji wyréinia sie¢ achromaty — skorygowane pod
wzgledem aberacji chromatycznej w stosunku do widma 26+to-zielonego, apochromaty
— skorygowane do catego widma. Achromaty nalezy stosowac przy fotografii tacznie
z #6tto-zielonymi filtrami i kliszami ortochromatycznymi. Apochromaty mozna stoso-
wac ze wszystkimi filtrami i materiatami fotograficznymi.
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Obiektywy planachromatyczne sq w zasadzie achromatami z tym, Ze obraz po-
$redni (powigkszany przez okular) dajg ptaski. Planachromatéw uzywa sie z okularami
‘kompensacyjnymi.

Obiektywy fluorytowe sa achromatami z tym, e niektére soczewki wykonane s3
z fluorytu. S3 to obiektywy jakosciowo lepsze od poprzedno wymienionych i uzywa
si¢ ich do uzyskiwania wigkszych powigkszeri z okularami kompensacyjnymi. Mono-
chromaty posiadajg dbiektywy Z soczewkami kwarcowymi i stuzg do robienia zdjed
w Swietle fioletowym. Nadaja sie one do pracy tylko z okularami kwarcowymi. Rodzaj
obiektywu wygrawerowany jest na jego oprawie. i

Okulary dziataja jak lupa powiekszajac obraz otrzymany przez obiektyw. Stosujac
okulary o réZnym powigkszeniu nie mozna uzyskaé¢ wiekszego rozréznienia szczegotow
(dalszego zréznicowania celem uwidocznienia mniejszych elementéw) a jedynie obraz
staje si¢ wigkszy i tym samym wyraZniejszy. Zdolno$é rozdzielcza ,,d” okresla gérng
granice racjonalnie zastosowanego powiekszenia w mikroskopie optycznym, ktére wy-
nosi 1500x (przy imersji). Dalsze powigkszenie tylko rozciaga obraz jest to tzw. powiek-
szenie ,,puste’’. Jezeli ma sie do wyboru kilka par obiektyw—okular, to nalezy uzyé ta-
kg pare, ktéra ma silniej powiekszajgcy obiektyw, dla uzyskania tego samego powieksze-
nia mikroskopu. ‘

Stosowane s3 réZne rodzaje okularéw do obserwacji i zdjeé fotograficznych. Obrazy
otrzymane w mikroskopie nie leza w jednej ptaszczyZnie lecz na kuli o duzej srednicy.
Jezeli wigc chcemy otrzymac obraz ostry na matéwce to okulary musza byé odpowied-
nio skorygowane. Do fotografii stosuje sie okulary ,,projekcyjne’’ lub ,,Homale”, do ob-
serwacji ortoskopowe do matych powiekszeri i kompensacyjne korygujace aberacje lub
..Huygensa" w zestawie z obiektywami ,,achromatami”. Okulary kompensacyjne w znacz-
nym stopniu koryguja btedy obiektywow. Stosuje si¢ je do achromatéw, apochroma-
téw i planachromatéw. Okulary ,,Homale” posiadajg zdolno$é¢ usuwania krzywizn pola,
stuzq do mikrofotografii. Okulary ortoskopowe czyli periskopowe charakteryzuja sie
duzym polem widzenia.

4.4. Metody badan
4.4.1. Badania w jasnym polu widzenia

Pod oswietleniem rozumie sie spos6b oswietlenia badanej prébki. Jezeli swiatto pada
prostopadle do obserwowanej powierzchni wéwczas sposéb ten nosi nazwe oswietlenia
w polu jasnym (rys. 4.4.a}. Do obserwacji wymagany jest kontrastowy obraz struktury.
Obserwowane szczegoty muszga byc ostre i waskie. Do o$wietlania uzywa sie urzadzeri
optycznych zwanych o$wietlaczami z uktadem soczewek i przeston. Wysytane $wiatto
ze Zrodta zostaje zebrane przez kolektor w ptaszczyZnie przestony aperturowe;j i skiero-
wane w postaci snopa promieni do mikroskopu. Zmiana wielkosci otworu tej przestony
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wywotuje zwigkszenie lub zmniejszenie jasnosci obserwowanego obrazu. Druga przestona
poila widzenia nie zmniejsza jasnosici lecz usuwa szkodliwe refleksy zmniejszajac kon-
trastowosc.

4.4.2. Badania w ciemnym polu widzenia

Przy obserwacji w polu ciemnym prébka jest oswietlona skosnie (rys. 4.4.b).

Do okuinru
_weo .

Ptytka szkina
__piasko rownolegta

Rys. 4.4. Oswietlacze do mikroskopéw metalograficznych. a/ oswietlacz do obserwacji
w jasnym polu widzenia, b/ oswietlacz do obserwacji w ciemnym polu widzenia (liniami
przerywanymi oznaczono bieg promieni swietinych)

Oswietlenie skosne pozwala zwiekszy¢ zdolnosé rozdzielczg iecz wyraZnie pociem-
nia cbraz co wymaga dfuzszego naswietlania przy robieniu zdjec.

Badania umoiliwiaja ujawnianie bardzo drobnych szczegotdw poniewaz wyrazniej
zaznaczajg sie one na czarnym tle obrazu. Dobrze uwidaczniajg sig¢ rysy, zadrapania,
wgtebienia (wady powierzchni), a najbardziej uZyteczna jest ta metoda przy identyfikacji
wtrgcen niemetalicznych.

4.4 .3. Metoda swiatta spolaryzowanego

Obserwacji zgtadu w S$wietle liniowo spolaryzowarnym mozna dokonaé¢ wtaczajac
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w bieg promieni (miedzy 2rédto Swiatta a okular) polaryzator i analizator. Obserwacja
w $wietle spolaryzowanym stosowana jest w przypadku koniecznosci podwyiszenia
kontrastu ziarn, ustalenia ich wzglednej orientacji, oceny jakosciowej.sktadu fazowego
i identyfikacji niektérych faz. Powierzchnia zgtadéw nie powinna wykazywa¢ reliefu —
nierownosci powierzchni. Relief powierzchni jako skutek trawienia, a takze rysy utru-
dniaja prowadzenie badari, dlatego obserwacje prowadzi sie na zgtadach polerowanych
mechanicznie {polerowanie elektrolityczne jest nieprzydatne). Swiatto spolaryzowane
umozliwia obserwacje struktury dzieki powstawaniu kontrastu ziarn wynikajacego z
anizotropowosci optycznych tych ziarn.

Metoda jest mniej przydatna przy obserwacji znacznych powiekszen, gdyz obiekty-
wy o duzej aperturze wprowadzaja dodatkowa zmiang fazy w odbitej wigzce $wiatta
spolaryzowanego.

4.4.4. Metoda kontrastu fazowego

Metoda ta polega na wykorzystaniu nieznacznych roznic w fazie $wiatta odbitego
od powierzchni zgtadu. Po odbiciu promieniowania od poszczegdinych skiadnikow
strukturainych zgtadu wykazujacych mafe réznice wysokosci, podlega ono réznym

P ugieciom c¢o wyraznie wpiywa na

LLiLss przesuniecia w fazie rozproszonych
promieni. Przez witaczenie w bieg

promieni Swietinych tzw. ptytki fazo-

P ® wej otrzymuje sie kontrast. Czutosé

tej metody jest bardzo duza, mozna

< TS wykrywaé szczegty struktury o roz-

nicach w wysokosci na zgtadzie po-

o wyzej 5,0 nm. Brak kontrastu barwy

lub zmian w refleksie nie wyklucza

mozliwosci  obserwacji szczegétéw

struktury. Stosowanie kontrastu fazo-

e wego wymaga nastepujacych dodatko-
wych urzadzen mikroskopu:

a/ przestony pierscieniowej wtaczonej

w miegjsce przestony pola widzenia

0b q:<“ u Y=o ©@
Pytka b/ dodatkowe soczewki do wytworze-

fazowq nia obrazu w miejscu ptytki fazo-
Rys. 4.5. Schemat optycznych czesci mikro- wej (K),
s kopu przy uzyciu kontrastu fazowego ¢/ ptytka fazowa wtaczona w uktad

soczewek obiektywu; réznica w grubosci pierscienia na ptytce jest tak dobrana, ze
Swiatto o okreslonej dtugosci fali doznaje w nim opéznieniao 1/4 A (rys. 4.5.).
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Promienie przechodzace przez ptytke w zaleznoéci od tego, w kt6rym miejscu przez
nig przechodza doznajg opéznienia w fazie o 1/4 dtugosci fali. Wspdtdziatanie dodatko-
we elementdw w mikroskopie stwarza kontrasty w obrazie mikroskopowym.

Metoda kontrastu interferencyjnego umozliwia obserwacje topografii powierzchni
1 .
w tych przypadkach, gdy réznice wysokosci szczeg6téw sq rzedu %- A ., co odpowia-

da 2,5 nm. Zasada kontrastu interferencyjnego polega na naktadaniu si¢ promieni $wietl-
nyth edbitych od szczegétu oraz dodatkowej powierzchni pomocniczej (w kontrascie
fazowym interferujg promienie ugiete i odbite od tego samego szczegétu).

Odmiang kontrastu interferencyjnego jest tzw. kontrast Nomarskiego. Przesunigcie
obrazu wzgledem siebie uzyskuje sie przez wprowadzenie do uktadu optycznego mikro-
skopu, pryzmatu Wollastona. Przy doborze przesuniecia obrazu i dodatkowym wiacze-
niu polaroidéw nastepuje wzmacnianie jednych i wygaszanie innych promieni, co daje
obraz plastyczny i barwny. Badania prowadzi sie zarédwno na zgtadach polerowanych
jak i trawionych.

4.4 5. Badania w temperaturach podwyzszonych (metalografia wysokotemperaturowa)

Zastosowanie urzadzenia do badari metalograficznych w podwyiszonych tempera-
turach umozliwia obserwacje struktur istniejagcych w podwyZszonych temperaturach jak
réwniez $ledzenie zmian zachodzgcych w tych warunkach, np. alotropowych i fazowych,
w procesach rekrystalizacji, spiekaniu itd, Badanie kinetyki przemian utatwia rejestracja
zmian struktury na tasmie filmowej.

W metodzie tej struktura ujawnia sie dzieki tzw. trawieniu cieplnemu. Prébke z
przygotowanym 2gtadem umieszcza si¢ w przestrzeni grzejnej z préiniq od 10~ -3 _
- 10—'5 mmHg (0,13 — 0,001 Pa). Przy wysokiej temperaturze w préZni nastepuje od-
parowanie metalu 2z granic ziarn lub miejsc bardziej odksztatconych. Réwniez dzieki
zmianom objetosci zachodzacym w przemianach alotropowych powstaje relief na zgta-
dzie.

Trawienie zgtadu mozna przeprowadzi¢ metoda bombardowania powierzchni bada-
nej jonami rozrzedzonego gazu, ktérym predkosé i kierunek nadaje przytozone pole
elektryczne o okre§lonym potencjale, w odpowiednio ustalonej prézni np. 10_2 mmHg
(1,33 Pa). Jest to tzw. trawienie jonowe. Metoda badari mikroskopowych stopéw w pod-
wyiszonych temperaturach posiada powazne znaczenie w badaniach naukowych.

4.5. Przebieg badari mikroskopowych

Badania mikroskopowe wymagajg doktadnego przygotowania powierzchni zgtadow
w celu prawidtowego uzyskania informacji o budowie wewnetrznej materiatow i jej
zmianach wywotanych obrébka ciepina, cieplno-chemiczna, plastyczng itp.
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Powierzchnia probek przygotowywana jest przewainie poprzez nastgpujgce zabiegi:
wycinanie, szlifowanie, polerowanie oraz trawienie. Zgtady ukosne sa coraz czeicie]
stosowane w przypadkach badania cienkich warstw dyfuzyjnych, powtok galwanicznych
itd. Jezeli bada si¢ warstwy przypowierzchniowe, celem uzyskania naleiytej ostrodci ob-
razu przy duiych powiekszeniach (unikniecia zaokraglenia krawedzi) stosuje sie rGzne
zabezpieczenia krawedzi prébek przed przystapieniem do szlifowania. Czesto mocuje sie
je w odpowiednich uchwytach, inkluduje (zatapia) w niskotopliwych metalach (np.
stop Wooda) lub tworzywach sztucznych a najlepiej metodq naktadaniana powierzchnig
prébki powtoki galwanicznej. Wstepnie badang powierzchnie wygtadza sig pilnikiem,
papierem $ciernym o duZej ziarnistodei lub na szlifierkach.

Szlifowanie przeprowadza sie kilkustopniowo poczgwszy od papierls nr 100 poprzez
200, 300, 400, 600 az do numeru 800—1000. Przy przechodzeniu na papiery o drobniej-
szych ziarnach naleZy za kaidym razem splukaé prébke celem dokiadnego usunigcia
materiatu Sciernego (wigkszych ziarn). Przez caty czas trwania zabiegu, gdy uzyska sie
catkowita réwnolegtodé rys wzdiuz szlifowania probke obraca sie pod katem 90° i na
przemian powtarza proces.

W tabeli podano twardodci kilku materiatéw dciernych i polerujacych.

Twardosé¢ wg Mohsa
MgO 6
Fe,04 (czerwier polerska) B
Proszek (65% Al,O, + 35% F ) 8
NE 03 {kurundiz 3 03_04 8-9.3
SiC (karborund) 95
B4C (weglik boru) 9,75

diament 10

Polerowania dokonuje sig na poziomo ustawionych tarczach obrotowych wytoio-
nych filcem, pokrytych zawiesing wodng "‘1203‘ Polerowanie powinno trwaé aZ do za-
niku rys spowodowanych szlifowaniem. Dtugie polerowanie jest niekorzystne z wielu
powodéw jak: powigkszania zagigbieri, zeciagania materiatu .i znieksztatcania struktury.
Nalety podkreéli¢ duly wptyw polerowania zgtadu na wyrazistodd i wierne odwzorowa-
nie struktury.

Polerowanie mechaniczne powoduje zmiany struktury w warstwia powierzchniowej.
Grubo$¢ warstwy o Znieksztatconej strukturze zaleiy od twardosci polerowanego ma-
teriatu. Przez stosowanie wielokrotnego kolejnego polerowania i trawienia moina uzy-
ska¢ nie znieksztatcong strukturg. Polerowanie moie powodowaé wykruszenie z po-
wierzchni zgtadu materiatu migkkiego wtraceri niemetalicznych, dlatego tei stosuje sig
czesto hartowanie i bardzo krdtkie polerowanie.

Polerowanie elektrolityczne pozwala uniknaé wyiej wymienionych wad, jednak nie
zawsze jest przydatne dla stopdw wielofazowych na skutek powstawania na powierzchni
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mikroogniw, ktore utrudniajg wyrdwnanie powierzchni (réZnice potencjatu elektroche-
micznego poszczegdlnych ziarn).

Niedogodnosci polerowania elektrolitycznego polegajg na trudnosciach doboru od-
powiedniego dla okreslonego materiatu sktadu roztworu — elektrolitu, parametréw pra-
dowych oraz czasu polerowania. Probke zanurza sie w elektrolicie z potaczeniem bieguna
(+) z anoda. Po polerowaniu probke sptukuje sie ciepta lub zimng woda, nastgpnie
alkoholem i w koricu suszy strumieniem cieptego powietrza. Kontrolg jakosci polerowa-
nia prowadzi sie czesto przy pomocy mikroskopu.

Mikro-elektropolerki stuzg do wypolerowania powierzchni zgtadu i réwnoczesnego
jego wytrawiania z mozliwoécia kontroli w trakcie polerowania. Bezposrednio po pole-
rowaniu na powierzehni zgtadu mozna obserwowac wirgcenia niemetaliczne (rys. 4.6.).a
w Zeliwach grafit (rys. 4.7.).

Rys. 4.6. Obserwowane pod mikroskopem wtrgdenia niemetaliczne
na powierzchni nietrawionej (pow. 100x]

Mikrostrukture wypolerowanej probki metalu ujawnia sie przez trawienje. W za-
leznodei od celu badania dobiera sie odpowiedni sposdb trawienia. Sposrod kilku metod
trawienia najczedciej stosuje sie metnde oparta na selektywnym rozpuszczaniu miejsc
o nizszym potencjale elektrochemicznym. Miejsca o potencjale elektrochemicznym
nizszym w stosunku do pozostatej powierzchni zgtadu, o charakterze elektroanadowym
w utworzonym mikroogniwie, staja sie anodami, dlatego ulegaja trawieniu. Migjscami
takimi sg granice ziarn, faz, wirgcenia o charakterze elektroanodowym, punkty wyjscia
na powierzchnie linii dyslokacji.
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W innych metodach tra-
wienia wykorzystuje sie
reakcje wymiany mie-
dzy sktadnikami od-
czynnika, a niektorymi
sktadnikami  trawione-
go metalu.

Produkty reakcji osa-
dzajg sie w postaci
warstw o rdiZnej gru-
bodei | orientacji na po-
wierzchni ziarn co po-
woduje raZng interfe-
rencje Swiatta, tym sa-

Rys. 4.7. Grafit w Zeliwie szarym zwyktym widoezny na mym moiliwa jest ob-
powierzchni polerowane] nietrawionej

serwacja struktury. W
trawieniu  wysokatem-
peraturowym (cieplnym) w préZni omdwionym w rozdziale ,,Badania w temperaturach
podwyzszonych™ nastepuje najintensywniejsza sublimacja atomdw z obszaréw i miejsc
o podwyZszonej energii swobodnej (zdefektowanych). Na powierzchni zgtadu powstaje
relief wskutek zroinicowane] szybkosci sublimacji atomow.

Zjawisko selektywnej sublimacji atomow z réznych miejsc powierzchni trawionej
wykorzystywane jest réwnieZ w trawieniu jonowo-katodowym. Polega ona na bombardo-
waniu powierzchni zgtadu natadowanymi dodatnio jonami ciezkich gazéw szlachetnych.
Jony uderzajgc o powierzchnig najtatwiej wybijaja atomy o podwyZszonej energii swo-
bodnej, co umozliwia uzyskanie obrazu struktury.

Efekty uzyskiwane w wyniku trawienia uzasadniajg jego podziat na wytrawianie
granic ziarn i uzyskiwanie figur trawienia. Madwyzka energii swobodnej na granicach
ziarn, w obecnosci domieszek obcych atomdw, powoduje, e atomy tam znajdujace sie
53 stabigj zwigzane z podtoZem niz pozostale atomy powierzchniowe. Ré2ne zabarwie-
nie ziarn tej samej fazy wynika z odmiennej orientacji krystalograficznej ziarn wzgledem
ptaszczyzny zgtadu. Praszczyzny o gestym upakowaniu atomow sg stabiej trawrone
gdyz atomy sa silniej ze sobg zwigzane niz na ptaszczyznach o rzadszym upakowaniu.
Powiekszona energia swobodna atomdw w obszarze osi dyslokacji wychodzacej na po-
wierzchnie cechuje zwiekszona rozpuszczalnodd, podobnie jak w przypadku granic ziarn,
Ksztatt powstajacych jamek trawienia w obecnosci wychodzacych osi dyslokacii zalezy
od kierunku przeciecia ziarna ptaszczyzng zgtadu.

Do trawienia chemicznego stali uzywa sie najczesciej] 1—5% roztwdr kwasu azoto-
wego w alkoholu = Nital. Dla kazdego metalu i stopu istnieje wiele roztwordw podanych
w tablicy 4.1. Powierzchnie zgtadu trawi sie — co jest w powszechnym uyciu — tampo-
nem z waty nasyconym roztworem trawigcym lub rzadziej przez zanurzenie i poruszanie
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dia wusunigcia powstajacych pecherzykdw gazu. Lekkie zmatowienie wypolerowanej
powierzchni czesto wystarcza do ujawniania charakterystycznych cech struktury. Na-
tychmiast po trawieniu zgtad ptucze sie doktadnie w biezacej wodzie i alkoholu, a w
korcu suszy w strumieniu cieptego powietrza.

Tablica 4.1.
Odczynniki stosowane najczesciej w mikroskopowych badaniach stopéw Zelaza

I Warunki
Odczynnik Sktad chemiczny trawienia Zastosowanie
{temperatura
czas)
1 2 3 4
Nital 2-Scm®  kwasuazo- | 20°C Odczynnik uniwersalny do stali i Zeliw
3 towego weglowych i niskostopowych. Ujawnia
100 cm alkoholu kilka do kilkud granice Ziarn, trawi tak#e ziarna ferrvtu,
etylowego nastu sek. ktdrych zabarwienie zaleZne jest od orien
tacji
Pikral 2-5g kwasu pikry- 2% C Jak wyiej; w metalografii optycznej
5 Nowego do kilku mi- | stosowany do stali wyfarzonych; w me-
100 em Czﬂjﬂﬂ nut talografii elektronowej tak#e-do harto-
wanych i ulepszonych
Bechet- =~ ;| 5g kwasu pikry4 dobra¢ Ujawnianie granic ziarn austenitu w sta-
Beaujarda 3 nowego eksperymen- | lach zahartowanych i ulepszonych
100 em wody ) talnie )
05g alkilosulfo-
nianu sodu
Roztwér 10g nadsiarcza: | 20°C Do stali niskoweglowych, transformato-
wodny nad- nu amonu do kilkuo- rowych, a takie austenitycznych. Za-
siarczanu amo nastu sek. barwia powierzchnig ziarn ferrytu i
nu austenitu, ujawnia figury trawienia w fer}
_ rycie
Zasadowy |25g wodoro- ok.50°C | Do stali weglowych i niskostopo-
pikrynian tlenku sodu | kilka do wych. Trawi (zaciemnia) cementyt
sodowy 2g kwasu pikry{ kilkunastu i azotki Zelaza
NOWEZ0 minut
75 cm wody
Vilella 10 |c:m3 kwasu azo- ok. 50°C Do wysokostopowych stali ch:umuwcll
3 towego kilka do szybkotngcych i manganowych asuteni-
20 cm kwasu solne-t kilkunastu tycznych. Trawi granice Ziarn
nego msekund :
30 ¢m gliceryny
Roztwor 70 cm® kwasu solne{ ok.50° C Do stali 18-8. Zabarwia powierzchnie
kwasu sol- 3 EO do kilku ziarn austenitu
nego, azo- 10 em kwasu azo- minut
towego, i 3 towego
fluorowo- 6 cm fluorowodo-
doru 3 m
I 1100em®  wedy | e
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c.d. tablicy 4.1.

1 2 3 e
Murakami 10g zelazicyjan- | 20° C Do stali stopowych narzedziowych.
ku potasu do kilku min. | Trawi wegliki stopowe
10g wodoratlen- | 60° C 5 Do stali 18-8. Trawi wysokotemperatu-
3 nku sodu ok. 40 min | rowy ferryt ( §)
100 cm wody
Roztwdr g wodorotlen- | temperatura | Do stali wysokostopowyeh Cr i Cr-Ni.
wodorotlen- ku sodu wrZenia Identyfikacja ferry tu (Zabarwiany na
ku sodui | 30g Zelazicy- do kilku #6tto) oraz fazy b (zabarwiana na nie-
felazicy- janku pota- | minut bieska)
junku po- 3 U
tasu | 60 cm wody
Pikral 0,5-1cm” kwasu pikry- | 20°C Do Zelaza i stali niskoweglowej
3 NoWSgo do kilku
100 cm alkoholu minut
etylowego
Nital/ a) 3
[pikral 1cm kwasu azo- | .209C Ujawnianie rozktadu i gestodel dyslo-
3 towego kacji przez ujawnianie jamek trawienia
99 ¢m alkoholu ok. 1 min
etylowego w nitalu, na-
b 3 stepnie ok.
0,5 cm kwasu pi- 5 min w
3 krynowego | pikralu
100y em alkoholu
etylowego

4.6. llosciowa ocena mikrostruktury metali za pomocyg skal wzorcow

Oceng ilosciows analizowane] mikrostruktury przeprowadza sie najczesciej metoda-

mi pordwnawczymi, wzrokowo za pomoca pordwnywania jej z odpowiednimi wzorcami

skali. Skale wzorcow sktadajg sie z serii fotografii utoZonych w porzadku stopniowego

.wezrostu okreslonego sktadnika mikrostruktury, ktéry jest przedmiotemn badania. Zasad-
niczg cechg metody jest okreslenie stopnia udzjaiu sktadnika badanego w mikrostrukiu-

rze, np.

1/ okreslenie stopnia zanieczyszczenia stali wtrgceniami niemetalicznymi PN—64/H—

—05410

2/ mikrostruktura stalowych wyrobdw hutniczych (wzorce) PN—66/H—-04505

3/ cementyt trzeciorzedowy,

—04504

pasmowosc, struktura Widmannstattena PN—63/H-

lub wigZe sig z okreslong zaleznoscia porzadkowy numer wzorca z wielkoscia geometryce-
nego parametru badanego sktadnika:
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1/ klasyfikacja grafitu i wegla Zarzenia w Zeliwie wedtug PN—-60/H—-04661
2/ oznaczanie wielkosci ziarna metali PN—B6/H—04507.

Metoda purownawcza posiada szereg wad, Wzrokowe porédwnywanie z fotografiami
jest mato doktadne i w duzym stopniu subiektywne. Stwierdza sie w niej brak powtarzal-
nosci i odtwarzalnosci wynikdw. W gre wchodzi tu precyzja ocen, skokowy charakter
skali wzorcow, ilos¢ i dyspersja badanego sktadnika, rodzaj zgtadu przyaotowanego
do badar, szczegolnie wainy w materiale po przerobee plastycznej, prostopadty czy
rownolegly do osi odksztatcenia.

Pytania kontrolne

Cel badar mikroskopowych.

Opisa¢ budowe mikroskopu metalograficznego.

Co to jest powigkszenie mikroskopu | powiekszenie uzyteczne?

Apertura obiektywu, a zdolnosd rozdzielcza mikroskopu,

Jaka jest funkcja obiektywu, a jaka okularu?

Ma jakiej zasadzie opiera sie obserwacja przedmiotu w jasnym polu widzenia, a na

jakie] w ciemnym polu widzenia?

Metoda swiatta spolaryzowanego i kontrastu fazowego oraz ich przydatnosc.

B. Opisa¢ przebieg przygotowania probek do badar mikroskopowych, jaki jest cel po-
szczegdlnych zabiegdw: inkludowania, szlifowania, polerowania oraz trawienia?

9. Podac krdtka charakterystyke ilofciowej oceny mikrostruktury za pomocg skal

wzorcow,

S

~
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